Количественное определение азота в органических соединениях, не содержащих кислород by Сироткина, Екатерина Егоровна & Торопова, Р. Г.
Том 126 ‘ 1964
И З В Е С Т И Я
ТОМСКОГО ОРДЕНА ТРУДОВОГО КРАСНОГО ЗНАМЕНИ ПОЛИТЕХНИЧЕСКОГО
____________________  ИНСТИТУТА имени С. М. Кирова______________________
К О Л И Ч Е С Т В Е Н Н О Е  О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  А З О Т А  
В О Р Г А Н И Ч Е С К И Х  С О Е Д И Н Е Н И Я Х ,
H E  С О Д Е Р Ж А Щ И Х  К И С Л О Р О Д
E. Е. СИРОТКИНА, Р. Г. ТОРОПОВА 
(Представлена научным семинаром секции органической химии)
В п р а к т и к е  р а б о т ы  с о р г а н и ч е с к и м и  в е щ е с т в а м и  ш и р о к о  и с п о л ь ­
з у е т с я  м е т о д  о б н а р у ж е н и я  а з о т а  пу т ем  с п л а в л е н и я  н а в е с к и  в е щ е с т в а  с 
м е т а л л и ч е с к и м  н а т р и е м  или  к а л и е м  ( п р о б а  Л а с с е н я ) .  Э т о т  м е т о д  я в ­
л я е т с я  о д н и м  из н а и б о л е е  о б щ и х ,  п р а к т и ч е с к и  п р и г о д е н  д л я  л ю б ы х  
с о е д и н ен и й ,  с о д е р ж а щ и х  азот ,  но о б ы ч н о  не и с п о л ь з о в а л с я  д л я  п о л у ч е ­
ния  к о л и ч е с т в е н н ы х  р е з у л ь т а т о в  [1]. З а м е н а  щ е л о ч н ы х  м е т а л л о в  , м а г ­
н ием  не у в е л и ч и в а е т  т о ч н о с т и  м е т о д а  и все  м о д и ф и к а ц и и  ( п р о б а  Ф е д о ­
с е е в а  и др . )  о с т а ю т с я  к а ч е с т в е н н ы м и  [ 1 ].
В д а н н о й  р а б о т е  с д е л а н а  п о п ы т к а  в и д о и з м е н и т ь  т е х н и к у  к о л и ч е ­
с т в е н н о г о  о п р е д е л е н и я  а з о т а  п у т ем  с п л а в л е н и я  п р о б ы  в е щ е с т в а  с м е ­
т а л л и ч е с к и м  н а т р и е м  в з а к р ы т о й  бомбе.  О п ы т  а н а л и т и ч е с к и х  о п р е д е л е ­
ний г а л о г е н о в  [2 — 7] и а з о т а  в б о м б а х  б ы л  н а м  известен ,  о д н а к о ,  к о л и ­
ч е с т в е н н ы й  а н а л и з  н а  а з о т  п р о в о д и т с я  в т еч ен и е  н е с к о л ь к и х  ч а с о в  [8 ], 
т. е. м а л о  с о к р а щ а е т  в р е м я ,  т р е б у ю щ е е с я  д л я  о п р е д е л е н и я  а з о т а  м е т о ­
д а м и  Д ю м а  и л и  К ь е л ь д а л я .
Н а ш и  и с с л е д о в а н и я  п о к а з а л и ,  что л е г к о  м о ж н о  д о б и т ь с я  к о л и ч е с т ­
в е н н ы х  р е з у л ь т а т о в  о п р е д е л е н и я  а з о т а  при  с п л а в л е н и и  с м е т а л л и ч е ­
с к и м  н а т р и е м  о р г а н и ч е с к и х  в ещ е ст в ,  не с о д е р ж а щ и х  к и с л о р о д .  Н а м и  
в н е с е н ы  н е к о т о р ы е  к о н с т р у к т и в н ы е  и з м е н е н и я  в б о м б у ,  п р е д л о ж е н н у ю  
Р .  Д .  Г л у х о в с к о й  и Н.  А. У г о л ь н и к о в ы м  [7]. С н а б д и в  б о м б у  х о р о ш о  п р и ­
ш л и ф о в а н н о й  п р о б к о й ,  м ы  и з б а в и л и с ь  от  и с п о л ь з о в а н и я  м е д н о й  п р о ­
к л а д к и ,  к о т о р а я  ч ер ез  5 — 6  о п р е д е л е н и й  п р и х о д и т  в н егод нос ть.
С п л а в л е н и е  з а г і и м а е т  всего  4 — 5 ми нут ,  по сл е  чего  п р о д у к т ы  р е а к ­
ции,  с о д е р ж а щ и е  ц и а н и с т ы й  н а т р и й ,  о т т и т р о в ы в а ю т с я  р а с т в о р о м  а з о т ­
н о к и с л о г о  с е р е б р а  [9]. К о н е ц  т и т р о в а н и я  о п р е д е л я ю т  по о б р а з о в а н и ю  
п е р в о й  у с т о й ч и в о й  мути .  А н а л и з у  п о д в е р г а л и с ь  в о сн о в н о м  п р о и з в о д н ы е  
к а р б а з о л а ,  д и ф е н и л а м и н а ,  н е к о т о р ы е  т е х н и ч е с к и е  п р о д у к т ы ,  н а п р и м е р ,  
с ы р о й  или  о б о г а щ е н н ы й  а н т р а ц е н ,  а т а к ж е  п о л и м е р ы .  С р а в н и т е л ь н ы е  
р е з у л ь т а т ы  а н а л и з а  н е к о т о р ы х  в е щ е с т в  р а з н ы м и  м е т о д а м и  п р и в е д е н ы  
ь  т а б л и ц е .
О п и с а н н о е  в ы ш е  т и т р о в а н и е  м о ж н о  п р и м е н я т ь  при о п р е д е л е н и и  
а з о т а  в н е о к р а ш е н н ы х  р а с т в о р а х .  В с л у ч а е  о к р а ш е н н ы х  р а с т в о р о в  у д о б ­
нее  п о л ь з о в а т ь с я  п о т е н ц и о м е т р и ч е с к и м  т и т р о в а н и е м  [10]. К а к  в и д н о  из  
т а б л и ц ы ,  к и с л о р о д о с о д е р ж а щ и е  о р г а н и ч е с к и е  с о е д и н е н и я  э т и м  мето-
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д о м  не м о г у т  б ы т ь  п р о а н а л и з и р о в а н ы  н а  с о д е р ж а н и е  а з о т а ,  т а к  к а к  не  
д а ю т  х о р о ш о  в о с п р о и з в о д и м ы х  р е з у л ь т а т о в .  С п л а в л е н и е  н а в е с к и  в е ­
щ е с т в а  с м е т а л л и ч е с к и м  н а т р и е м  п р о в о д и л о с ь  в б о м б е  с п р и ш л и ф о в а н ­
ной п р о б к о й .  Б о м б а  п р е д с т а в л я л а  со б о й  п р о б и р к у  с ф л а н ц е м  из  н е р ж а ­
в е ю щ е й  с т а л и  ( д л и н о й  40 мм, в н у т р е н н и м  д и а м е т р о м  8 мм и т о л щ и н о й  
с т е н о к  4 мм). П р о б и р к а  и м е л а  с т а л ь н у ю  к р ы ш к у ,  с н а б ж е н н у ю  к о н у с о м  
с о т ш л и ф о в а н н о й  п о в е р х н о с т ь ю  ( в ы с о т а  к о н у с а  10 мм). П л о т н о е  с о е д и ­
н е н и е  к р ы ш к и  и к о р п у с а  б о м б ы  д о с т и г а л о с ь  в с т а в л е н и е м  к о н у с а  к р ы ш к и  
в в е р х н ю ю  к о н у с н у ю  ч а с т ь  к о р п у с а ,  к о т о р а я  т а к ж е  б ы л а  х о р о ш о  о т ­
ш л и ф о в а н а .  В с о б р а н н о м  в и д е  м е ж д у  ф л а н ц а м и  к о р п у с а  и к р ы ш к и  
о с т а в а л с я  з а з о р  в 3 — 4 мм, к о т о р ы й  т р е б о в а л с я  д л я  о б л е г ч е н и я  о т к р ы ­
в а н и я  к р ы ш к и .
П р е д л а г а е м ы й  м е т о д  у д о б е н  тем ,  что н а  в ы п о л н е н и е  а н а л и з а  т р е ­
б у е т с я  не  б о л е е  п я т н а д ц а т и  м и н у т  и д а е т  х о р о ш и е  р е з у л ь т а т ы  по с х о ­
д и м о с т и  м е ж д у  о п ы т а м и .
В н а ш е й  р а б о т е  и с п о л ь з о в а л о с ь  п р и с п о с о б л е н и е ,  в к о т о р о м  н а г р е ­
в а л о с ь  о д н о в р е м е н н о  6 бом б ,  что  я в л я е т с я  у д о б н ы м  д л я  в ы п о л н е н и я  
с е р и й н ы х  а н а л и з о в .  М е т о д  м о ж е т  б ы т ь  и с п о л ь з о в а н  в л ю б о й  л а б о р а ­
т о р и и ,  т а к  к а к  не  т р е б у е т  с л о ж н о г о  о б о р у д о в а н и я .  С л е д у е т  о т м е т и т ь ,  
что в о д н о й  н а в е с к е  м о ж е т  б ы т ь  о д н о в р е м е н н о  о п р е д е л е н  а з о т  и г а л о ­
ген,  е с л и  ф и л ь т р а т  р а з д е л и т ь  н а  д в е  ч а с т и  и г а л о г е н  о п р е д е л я т ь  по 
р а н е е  п р е д л о ж е н н о й  м е т о д и к е  [11].
Э к с п е р и м е н т а л ь н а я  ч а с т ь
Н а в е с к у  в е щ е с т в а ,  с о д е р ж а щ е г о  0 ,0 0 9 — 0,01 г а з о т а ,  п о м е щ а ю т  на  
д н о  б о м б ы  и п р и б а в л я ю т  м е т а л л и ч е с к и й  н а т р и й ,  о с в о б о ж д е н н ы й  от 
о к и с л е н н о г о  слоя ,  в д е с я т и к р а т н о м  к о л и ч е с т в е  по о т н о ш е н и ю  к п р е д ­
п о л а г а е м о м у  с о д е р ж а н и ю  а з о т а .  Б о м б у  з а к р ы в а ю т  п р и ш л и ф о в а н н о й  
п р о б к о й ,  к о т о р у ю  п л о т н о  п р и ж и м а ю т  в с п е ц и а л ь н о м  п р и с п о с о б л е н и и  и 
н а г р е в а ю т  п л а м е н е м  г а з о в о й  г о р е л к и  (с в о з д у ш н ы м  д у т ь е м )  в п р о д о л ­
ж е н и е  4 — 5 м и н у т  при  т е м п е р а т у р е  к р а с н о г о  к а л е н и я .  П о с л е  э то го  б о м ­
б у  о х л а ж д а ю т  п о г р у ж е н и е м  в с т а к а н  с х о л о д н о й  в о д о й  и ли  снег ом ,  
о т к р ы в а ю т  и д о б а в л я ю т  1,5— 2 мл э т и л о в о г о  с п и р т а  ( д л я  с в я з ы в а н и я  
н а т р и я ) .  С о д е р ж и м о е  б о м б ы  м н о г о к р а т н ы м  с м ы в а н и е м  в о д о й  к о л и ­
ч ест в ен н о  п е р е н о с я т  в с т а к а н ,  с о д е р ж а щ и й  25 мл д и с т и л л и р о в а н н о й  
в о ды ,  ф и л ь т р у ю т  ч е р е з  с т е к л я н н ы й  ф и л ь т р а т  №  2, ф и л ь т р а т  с л и в а ю т  
в с т а к а н  е м к о с т ь ю  250 мл, ф и л ь т р  и с к л я н к у  Б у н з е н а  с п о л а с к и в а ю т ,  
п р о м ы в н ы е  в о д ы  д о б а в л я ю т  к  ф и л ь т р а т у  ( о б щ и й  о б ъ е м  д о л ж е н  б ы т ь  
100 мл) и т и т р у ю т  0,01 N  р а с т в о р о м  а з о т н о к и с л о г о  с е р е б р а  д о  п о я в л е ­
н и я  у с т о й ч и в о й  мути .
П р о ц е н т н о е  с о д е р ж а н и е  а з о т а  о п р е д е л я ю т  по ф о р м у л е :
N A g N o 4 • V A g N o 3 • 28 .100
7 0  —  ------------------------------------------------------------------------------------------------------------  ,
а - 1000
где  а —  н а в е с к а  в е щ е с т в а ,  в г.
П р и  н е о б х о д и м о с т и  а н а л и т и ч е с к о г о  о п р е д е л е н и я  а з о т а  в о к р а ш е н ­
н ы х  п р о д у к т а х  у д о б н е е  п о л ь з о в а т ь с я  п о т е н ц и о м е т р и ч е с к и м  т и т р о в а ­
н ие м  [10]. В э т о м  с л у ч а е  с р е д н я я  о т н о с и т е л ь н а я  о ш и б к а  о п р е д е л е н и я  
а з о т а  в к а р б а з о л е  и. его  п р о и з в о д н ы х  д о с т и г а е т  0 , 5 % .
В ы в о д ы
Р а з р а б о т а н  б ы с т р ы й  м е т о д  к о л и ч е с т в е н н о г о  о п р е д е л е н и я  а з о т а  в 
о р г а н и ч е с к и х  с о е д и н е н и я х ,  не  с о д е р ж а щ и х  к и с л о р о д .
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